dtST AVAILABLE COPY 



Red nonoazo dyes. Luczak, Barbara; Walcns, Jcrzy. (Osrodck Badawczo-Rozwojowy Przemyslu Barwnikow 
^rganika'.Pol.). Pol. (1979), 3 pp. CODEN: POXXA7 PL 101484 19790331 Patent written in I^lislu 
Application: PL 77-196067 19770216. CAN 92:78091 AN 1980:78091 CAPLUS (Copyright 2002 ACS) 

Patent Family Information 

t gramas » ¥^ DaSfi Application No 7 Dajs 

( PL 101484 ) p 19781230 PL 1977-196067 19770216 



Abstract 



Coupling by a novel procedure of 2^amino-8-hydroxvi iaohth alene-6-sulfomc acid (1) [90-51-7] with diazotized 
Nl-methyl-Nl-phenyl-o-aminobenzenesulfonamide(Il) (33224-10-1] or ~ 

^SSJS ~, P « e ny , -°- amlnobenz «ne5u'tonami d e 181-10-7] gave nearly salt-free red dyes III R== Me [72616-64-91 or R 
= Et [70865-30^4]^^ molten U 26.2 was stirred into 30% HO soln. 127 parts and the soln. ^ sstirred ^ Tlli ujuI Ii il u> 
obtain a suspension of HJHC1. The suspension was cooled to 0-5°, NaN02 was added and the obtained diazonium 

^?^h h T r f artCd , V 7 th 1 239 8 ' m P^"" of Na2COS 8 ^ °y e m ( R - Me) was salted out with Nad and 
purified by redissoln. in hot water contg. Na2C03. Cooling gave the dye paste contg. <2% Naa. 
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Sposob otrzymywania czerwohych barwnikdw monoazowych 



ftzedinibteni wynalazku jest sposob otrzymywania czerwonych barwnikdw monoazowych 6 ogdlnym 
wzorze przedstawionyin na rysunku, w ktdryip X oznacza grupe metylown lubgrupe etytowa. ' 
/ ^Znanysposdb otrzymywania tego typu barwnikdw pofega na bezposrednim dwiiazowaniu N-aDqloani- 
lidu kwasu ortarulowego wroztworze lub w zawiesinie w kwa&ym srodowisku wodnym i sprzeganiu z xoztwo* 
«m kwasu l-ammo-S^aftolo- 6^ulfonowego w srodowisku kwasu octoWego wobe^SciSu sddowjo; 
Wytwoizone wpowyiszy sposob barwiuki zawieraj* tak duie Uofci- zanieczyszezed powstafecycb wwyniku 

pez dodatkowego procesu oczyszczania. Oczyszczanie to pofcga na rozpuszczeniu gotowych barwnikdw do 
procesie ich syntezyw wodziei ponownym wytra;ceniu z roztworu przez dodame chlorlai sodowego. TaW sposob 
■ZSSZT* ^ Wp f UJe ^-.fW? zanieczyszczenie barwnikdw chlorkiem sodowym. ktdrego obeSosd 
PQWoduje pogorszenie r^puszczalnoW w wodzie produktu f inalnego i uniemozliwia spoiz^e z tych b^mlt 
kdw steionych plynnych preparatdw barwiacych. *iywioarwiu 

8teto„ S eSl^^!Lir^ b2 ^ N<»IklIoanUid kwasu ortahilowego stapia sie Ijfrmfc***** do 
8te4on««o kwasu sotaego, po czym wytrqoofly wpostaci chlorowodorku anllid poddaje sie dwuazowaniu. 

sodowego w srodowisku wodnym o wartosci P H 1 . Wyodrebniony ze srodowiska reakeji baiwnik rozouszcza sie 
wwodz,e wtemperaturze 4G-80°C z dodatkiem wegbnu rsodowqjo przy pff okolo 7 SSS» 

ro#woru imcierzystego, ponownle rozpuszcza w wodzie z dodatkiem srodka przedwpyhego i suszvw suszarni 
rozpylowej lub pxzeprowadza wpostad st.ionego plynnego preparatu barwicegTdoSc 2T2u 
pow.rzchniowoczynne. korzystnie etery poliglikolowe, trdjeLotoamine., sS ta,^enn? hStaZ 
v; 8 Wna,a2kU barwniki ^"y™*** dobrarozpuszcza^fciawwSe wy^ S 
kodtw2o^r e U r i?Cla 500 nteo ^^« i barwnych zanieczyszczln rj ma^rodS 

kodoowego stanow,, wartosciowy produkt do zabarwienia na kofor czerwony wldkien welnfanych i poliamido- 
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wych. Barwniki przeprowadzone w postal st?zonego plynnego preparatu barwiqcego posiadafa wysofc| koncen- 
tracj? i nie sedymentufa w czasie przechowywania. 

Wynalazek ilustruj^ nast?puj4ce przyklady, wktoiych cz?foi iprocenty oznaczaft cz?$ci iprocenty 
wagowe, a stopnie temperatury podano w stopniach Celsjusza: 

Przyklad I. 26,2 cze&n 100% N-metyloanilidu kwasu ortanilowego stapia si? w temperaturze okolo 
60° do konsystencji plynnej ipodczas mieszania wylewa si$ do 127 cz?£ci 30% roztworu kwasu soinego. 
Uzyskany klarowny roztwdr miesza si? do wytnjcenia zawiesiny chlorqwodorku N-metyloanilidu kwasu 
ortanilowego, po czym chlodzi si? do tempeiatury 0-5° przez dodanie do niej 180 cz?$ci todu, dwuazuje za 
pomoc^ 6,9 cz? id azotynu sodowego w postaci 30% wodnego roztworu i poddaje uzyskany mas? fijtrowaniu. 
Otrzymany roztwdr zwiazku dwuazoniowego chlodzi si? lodem do temperatury 0-5° i wkrapla do niego roztwdr 
skladnika biernego otrzymany przez rozpuszczenie 23,9 cz?Sci Jcwasu 2*mino-8- naftolo-6- sulfonowego w 66 
cz?4ciach wody z dodatkiern 8 cz?£ci wegknu sodowego. Po wkropleniu roztworu skladnika biernego dodaje si? 
do powstalej zawiesiny 88 cz?sa chlorku sodowego, co stanowi 10% w stosunku do obj?to$ci masy reakcyjnej 
i dalej kontynuuje mieszanie w ci%gu 6-3 godzin, po czym uzyskany z&wiesin? fihruje si?. Wydzielony psad 
barWnika po odfiltrowanhi rozpuszcza si? w720 cz?toach wody z dodatkiem 7,2 cz?Sd we/gknu sodowego 
iogrzewa do temperatury oko to 60°. Zuzyskanego klarownego roztworu wydziela si? barwnik przez szybkie 
dodanie 14,4 cz?£ci w?glanu sodowego. Zawiesin? chlodzi si? przeponowo do temperatury okolo 30°, 
a wydzielony w postaci plynnej zywicy barwnik oddziela si? bd roztworu. Otrzymuje si? okolo 1 50 cs?Sci pasty 
barwnika zawieraj^cej 2% chlorku sodowego. 

Przyklad II. Fost?puftc sposobem opisanym w przykladzie I, stosuje si? zamiast 26,2 cz?&i 
N-metyloanilidu kwasu ortanilowego, 27,6 cz?$d N-etyloanilidu kwasu ortanilowego. Otrzymuje si? 155 cz?&i 
pasty barwnika zawierajqcej 12% chlorku sodowego: 

Przyklad III. Past? barwnika otrzymanq sposobem opisanym w przykladzie I, rozpuszcza si? w 460 
cz?fciach wody w temperaturze okolo 60° z dodatkiem 0,5% w stosunku do iloSci suchego barwnika Srodka 
przeciwpylnego Olanu G po czym chlodzi si? otrzymany roztwdr do temperatury okolo 30° i suszy w suszar ni 
rozpylowej. 

Przyklad IVv Do 7,8 cz?§ci barwnika w postaci iywicy o zawartoSci 46% suchej substancjl, otrzyma 
nego sposobem opisanym w przykladzie I dodaje si?: 1 ,04 cz?sci glikohi potioksyetylpwanego CP6UHol 4Q0), 
0,26 cz?fci trdjetanpjoaminy, 0,26 cz$M soli kuchennej i 037 cz?&i wody. CaloSd hbmqgeiiizuje si? w ei%gu 1 
godziny, po czym mas? ogrzewa si? do temperatury 55-60° i homogenizuje dalej 1 godzin?. Otrzymuje si? 12,7 
cz?$ci plynnego preparatu o zawartoici 27,5% barwnika i koncentracji 200/100 w stosunku dp barwnika 
w postaci proszku. 

Zastrzeienie pat en to we 

Sposdb otrzymywania czerwonych barwnikdw monoazowych na drodze dwuazowania NTalkiloaniliddw 
kwasu ortanilowego i spr^gania uzyslonych zwi^zkdw dv^onipwych z kwasem 2^mo^-naftblo^S suKta** 
wym, z n a m i e n n y t y in, U N*lkil6anilid kwasu ortanilowego stapia si? do konsystencji plyrinej, wybwa 
stopipnq mas? do st?ionego kwasu soinego, a wytr^cony w postaci chlorpwqdorku airjjid poddaje dwUazQwaqiil, 
nast?pnie prowadzi proces sprz?gania z wymtenioiryro wyzej skladnikiemhiemym w sddpwe- 
go, po czym wyodr?bniony ze >odowiska reakcji barwiik rozpuszcza si?; w wbdzie W tem^ratwze ^^0*C - 
z dodatkiem w?glanu sodowego wfrodowisku o wartoScj pH okolo 7 i wytr^ca z u^kane^o rp^orii dziala^ 
niem weglanu sodowego, wydziela i rozpuszcza ponownie w wodzie z dodatkiem ^odka V&?&W$ytyfiw>>w 
czym suszy si? wsuszarni rcapyfowej lub przer^pwadza w ppstad ptyriu przez dodanie piejoiiowe^ frpdka 
powierzchniowoczyrwegp, kor2ystnie eU^^ 



BEST AVAILABLE COPY 



101 484 



OSS Ef£tf£>- 



fit 



# ,-..> 



1H 

■1 





